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Mejoras introducidus en el objeto de la patente prin
cipal n? 353,653, concedida el 28 de mayo de 1969,
por: "PﬁOCEIEMIENTO PARA T4 OBTENCION DE COMPOSICIO-
NES DE HIDROCARBURO HALOGENADO". '

Sotcitunte: TVPERIAL CHEMICAL INIUSTRIES LIMITED, entided ingle-

sa, residente en Imperial Chemical House, Millbank,

Londres, S5.W.1., Inglaterra.
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Este invento se refiers a un procediniento de
obtencidn de composiciones Ge hidrocarburos halogens
‘dos ¥ @ los uscs G lag mismes y, en perticular, de
cunposiclones que ;cmprenden dlsolventes de clerohi#

5. drocarburos y al uso de tales compesiclones para lim
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A plar ¥ secar articulos, como por eaemplo maguinaria,

instrumentos, y otros articulos metdlicos, art{culos de
pléstico que no son afectados por log diso;ventes, por

ejemplq,‘poliamidas, polipropileno y polltetrafluoreti~

ileno,»materialeé textiles y artiocvlos de oristal en ge-

~neral., _

Es bien sabido que los hidrocarburos halogenzdos
liquidos, especidlmente los hidrocarburos alif%ticos elo
rédos, tienen la proﬁiedad de disolver la grasaky los
aceites, y que se puesden emplear para efectuar el desen~
grasado de metales y otros articulos. También es bien sg

bido que los hidrocarburos alifdticos clorados especial-

o, IRETTE el tricloroetileno y pereloroatileno, se pueden uti

lizar para secar metsl ¥y otros articulos puesto que los
disolventes hirvientes tienen la propiedad de eliminax
sgua de los articulos en forma de una mezols dé ebulli-~
oidn 6onstante con el disolvente. El tricloroetilenc y
percloroetileno formen mezclas de ebullicidn constantie
con el agus; la de tricloroetileno y agua contlene i3 pax
tes en peso de triolbroetileno y wa parte en pesa de
agua y la de percloroetilenc y asgus contlene partes en
peso de percloroetileno y 1 parte en peso de agua. |
’ En los procesos de secada empleando estos digole~
ventes, se puede eliminar agus simplemenﬁe nediante des-

tilacidn puesto que la mezcla de ebullicidn coustante

. hierve a wna temperatura inferior ol punto de ebullicidn

del disolvente puro. 'Tos vapores resultanles se conden-
san ¥ se hace pasar el condensado & un separador de agua
en el que se reoupera el disolvente para volverse a em-

V " 6 D evarse a cabo eficdzmente en
plear, El método puede llew 0 caznente ey
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virtud dsl contenido apreciable de agua del azeotrépd;
Sin embargo, los procedimientcs para el secado de art{- .
culos ueando tricloroetileno o percloroetileno, puros o
convenciondlmente estabilizados, poseen el inconveniente
de gue le superficie de los artfculos tienden a marchar~
se debido al secado in situ de las gotitas de agua. Esf
te efecto es particuldrmente evidente en el secado de ar
ticulos metédlicos y de cristal. . Con el fin de salvar eg
te inconveniente es necssario quc las gotitas de agua
sean eliminadas de la superficie del articulo e incorpo-~
rades en el disolvente antes de la evaporacidén del agua.
Ademas, mientras que los disolventes de hidrocar-

buros clorados, partiouldrmente tricloroetileno y perclo

- ffoetileno, tlenen la propiedad de disolver aceites y gra

sag, ninguno de estos disolventes tiene la propiedad de
disolver contaminantes hidrosolubles. Por consiguients,
es cléramente deseable mejorar lasz propiedades de limpig
zo de ostos disolventes empleande el disolvente mezeclado
con ague, pero wia simple mezela fisica del disoljente v
ague no es eficas como sgente de limpieza. '

| Hemos descubierto shora gque las propledades de los
disolventes de hidrocarburcs clorados pueden modifiearée
para conferir s los mismos la propieded de absorcidn - éa
agua en forma de una emulsidn de agua en el disolvents
(una -emuleidn de agua~en-aceite). Las propiedsdes del
disolvente se modifican por incofporacién en el mismo de
por lo menos 0,5 % en.peso 8e una sal de metal, amonio o
amina dal derivado de dcido moncmulfdnico de un didster
de un dcido sucefnico. Bstas sales son comimmente cono-

cidas como sales de ésteres sulfosuccinicos. Hemos descu
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“bierto que estas sales son eficaces para permitir que

el agua se emulsions en disolventes de hidrocerburos

. elorados, mientras que la mayoria de los agentes ten=

" soactivos inidnicos o anidnicos como, por ejemplo, la

sal sédica de dcido dodecilbencenosulfdénico, los dcidos

"sulfdénicos de petroleo, sulfonatos de slquilnaftaleno,

 sales de dcidos grasos o condensados de alquilfenol /éxi
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15,

20.
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do de alquileno, no poseen este propiedad.

. Segln el presente invento proporcionamos una com
posicidn que comprende disolvente de clorohidrocarburo
0 bromchidrocarburc y una sal de metal, smonio o amina
del derivado de dcido monosulfénico de un didster de um
deido suceimico, en une cantidad de por lo menos 0,5
on peso de la composicidn.

_las sales gue se puveden emplear son las sales de

metal, smonio y emina de dcidos sulfénicos de Férmula:

HO3S - CR - COCR,
t

en laque R y R1, que pueden ser iguales o diferentes,
representan cada una un gtomc de hidrégenoho wn grupo ol
quilo o arile ¥y R2 ¥ R3, que pueden ser iguzles o dife-
renies, represéntan cada una wn grupo alqﬁilo, ciclogli~

fético, srilo, alearilo o aralguilo que contiene de 4 &

13 4tomos de carbono y que pusde ser sustituidos. Prefe-

rimos emplesr las sales en las que R y Ry representan ca-
da una un dtomo de hidrdgeno. Se han ohtenido resulin-
dos particularmente busnos empleando seles de Acidos en

los que cada wno de los grupos RZ ¥ R3 e3 un grupo amilo

o wn grupo hexilo (de eadenma wecta o ramificada), espe-
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cidlmente un grupo metilamilo. Preferimos emplear une
sal que sea soluble en el disolvehte'de hidrocarburo ha
logenado. Cuando la sal es una sal metélica,.el netal
esjbreferiblemente_un metal 2lealino, especislmente so-
dio. ' '

Se puede emplear una gran variedad de aminas pare
formar la sal del dcido sulfénico. ILas aminas que se
pueden emplear comprenden lag alguilaminas o alcanolami-
nas primarias, secundarias y terclarias, aminas aromati-
ces, aminas cfclicas y compuestos heterocielicos que con
tienen N como heterodtomo,

Ias soluciones de la sal en el disolvente tienen

_ la propiedad de emulsionar agua y formar una emulsidn do

agua en aceite, dependiendo la cantidad de agua que se
puede emulsionar de este modo de la cantidad de aditivo
incorporado en el disolvente parficular. Paras cuslgquier
concentracién particular de sal en el disolvente, hay
una cantidad mdxima de agua que se pueds emulsionar para
formar una emulsidn de agua en aceite, pero cualquier
composicidn que contenga menos de este mdximo tiene la
propiedad de absorber y emulsioﬁar mas agua y es por con
siguiente 1til para el secado de articulos. '
En las éomposiciones pueden incorporarse otras
sustancias en lugar del agua, perc con preferencla en adi
cidn & esta dltima. Ejemplo de tales sustanciaz son el
amonizco, agentes abrillantadores de metales, dcido fos~
férico, dcido clorhfdrico y agentes de quelacidn metdli-
cos. ILa cantidad de tales sustanclasg que puede tolerar-

se en enulsiones de agua en el disolvente de hidrocarbu~

" ro halogenado se encuentrs limitsda por su separacidn de
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faaes_éxistente de la emulsidn cuando se presentén en
cantlidedes abrebiables. La cantidad mdxima de la sus—
‘tancia qﬁe puede ﬁblerarse depenﬁe’de la sustancia parti
cular y puede determinarse mediante simple experimenta-~
cidn. ;

Las composiciones del inventé gque contienen agua,
particularmente aquellas que contienen cantidades apro-
ciaﬂles de agua como emulsidnes de agua en aceite, son
Utiles como agentes de limpieza para articulos sumergi-
dos en las mismas, pasrticularmente pare librar los arti-

culos de la grasa y aceites, y tambidn de contaminantes
hidrosolubles.

-~ Segin otra caracteristica del invento proporcions

mos, por consiguiente, una composicidn que coﬁprende un
disolvente de clorochidrocarburo o bromohidrocarburo,
agua y una sal de metal, smonio o smina del derivado de
4eido monosulfénico de wn didster de un dcido succinico
en una cantidod de 8l menos 0,5 % en peso de la composi~
cidn.

Las composiciocnes del invento -tanto si contiénen
agua como 8i no, pueden coniener un ggente tensiosctivo
inidénico ademds de la ssl del sulfosuccinato. Los sgen-
tes tensioamctivos inidnicos apropiados couprenden por
ejemplo qondensados de dxidos de alquileno, particulérmen
te Oxido de etileno, con alquilfenoles, alcoholes grasos,
,aminas grasas o amidas grasas.

Ia proporcidn gel agente tensiomctivo inidmnico,
Si‘esté piesente, no necesifa ser mas de 5 veces el poeso,

¥y normglmente serd inferior zl del peso de la sal del Sei

"

e

do sulfdnico. . Se ha ds entender gue las proporciones dol



5.

10.

20.

25.

30.

oo

77379129
9129
agente tensioactivo inidnico dadas anteridrmente sirven
s{mplemente como guia general y qﬁe la cantided Optima
es diferente para las distintas sales de los écidos sul-
fénicos. Ia cantidad es, de hecko, un factor de impor-
tencia y se deberd mantener dentro de 1fmites regulérmen~
te estrechos pafa cada sal empleada en particular, pudién
dose determinar la cantidad dOptima para cada sal mediante
simple experimentacidn. |
Hemos descubierto que paras fines préeticos de lim '
pieza,vla cantidad de agua-que es erulsionads en el disol

vente no es necesario que sea mas grande que el 50 % en

peso aproximddemente de la emulsidn resultante. Con el

fin de permitir la emulsidn de esta cantidad de agua y
la formecidn de una emulsién de agua en aceite, no exis-
te ninguna ventaja en el empleo de una cantidad total de
egente de superficie activa (es deecir la sal de wn dcido
sulfénico y el agente de superficie activa no idnico, si
esté presente) que sea superior al 10 ¢ en peso, basado
en el peso de le emulsidn.

Hemos descubierto que cantidades relativemente pe
quefiags del sulfosuc&inato, por ejemplo, 1.5 % en peso,
pueden permitir le emulsificacion de grendes cantidades
de agua, por ejemplo de hasta un 50 % en peso de la com—
posicidén. ILa emulsidn resultante puede ser clara o le-
chosa (turbia) dependiends de su cohtenido en agus, pero

las emulsiones son dtiles para la limpieza de articulos

»

tanto sl son claras como si son lechosas.
La composicidén de limpiezs deberd contener por lo
menos 0,5 % y con preferencla per lo menos 1,0 % en peso

de agus, y correspondidntemente las composiciones deberan
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contener preferiblemente como minimo la misma canbtidad
de agente de superficie actlva total. Para la moyor
parte de las operacioneé précticas de limpieza, hemos
“encontrado que‘una composicidén de limpieza gue contiene
5. " 6 % en peso aproximsdamente del sulfosuécionéto, basado
en la emulsién, es suficiente.
Es preferible que las composiciones gque sé han de
usar como sgentes desecantes se hallen virtudlmente li-
bres de agua, aungue pueden contener slgo de agua éupo—
10. , niendo que puedan emulsionaf agué adicional. Es preferi
ble que la composicidn libre de zgus puedz emulsionar
grandes cantidzdes de agva ¥y la cantidad de la sal (y el
. Bgente inidnico si estd presente) pueéen ger seglin se ha
~ descrito anterifrmente con relacidn a los agentes de lim
15, " pleza.
A El componente disolvente de-las corposiciones pug
" de ser cualquier disolvente 1lfquido de clorohidrocarburo
o bromohidrocarburo, especislmente un clorohidrocarburo
alifdtico, por ejemplo, triclorcetileno, percloroetileno,
20. 141, 1~tricloroetano, beta-tricleroetano, dicloroetilencs
: ' cig'y ﬁrans y dicloruro de metileno. Otros disolventes
.quz pueden emplearse son, por ejemplo, 2,3;dibromobutano,
bromuro de n-butilo, clorobromcmetano y bromotricloromsts

no.

-

25. A Hemos descubierto que sélaﬁente una centidad Lini
tada Ge material soluble en agua, por ejemplo electroli-
toé, pugde incdrporarée en les emulsiones puesto que cen
tidades aprecizbles de estos causan la separacidn de uns
parte de sgua en unz capa distianta "cuando se deja repo-

30. - sar la composicidn, por ejemplo durante la uocke, sgin

i LA e Atreblod S5 W ——-—a s e
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pgitacién alguna. Si ocurre esta separacidn de fases,

le capa de agua separada pusde descargarse y se puede

* afiadir nueva agua antes de volverse a usar la composi-

¢ibn. Ia separacidn de las emvlsiones debide a la pre-
senelia de eleetrolitos supone con frecuencia una venta-
ja puesto que, despuds de la separacidn, el electrolito
se hallara presente en la capa acuosa y se puede elimi-
nar con &icha capa. Asi, por ejemplo, los e}ectrolitos
que penetrsn en las emulsiones durante lg limpieza de

articulos pueden producir ls separacidén de la emulsidn
durante los periodos ‘en que no se ifté usendo. Ia eli-~

minacidn de la caps acuosa separada, por ejemplo median~

te desviacidn del agua superficial,- elimina as{ los eleg

trolitos del recipiente del tratamiento y de esta forma
se reduce ol rieago de redeposicién>de los electrolitos
sobre el artfculo a limpiar, permitiendo de este modo
una limpieza sin mdculas de los articulos. ain cuande los
articulos que se han de limpiar estén contaminades con sa
les metdlicas y electrolitos. Nosotros preferimos utili~
zar agua destilada o desionizada en las composiciones de
limpleza del invento, |

Similérmente, en el secado de articulos himedos
cualquier electrolito que penetre en la composicidn jun~

to con cantidades apreciables de agua hard que se separe

‘el agua cuando se deja reposar la composicidn sin aglta-

cibén elguna.

Si fuers necesario las composiciones del invento
pueden contener uno o mas estabilizadores. Ia estabili~
zacidn puede ser necesariz contra la descomposieidn del

disolvente inducida por la presencia de metales, (especid

—



meﬁte aluminio ¥y ¢ine) y calor y luz. Por ejemplo, pue-
de ser ﬁecesario estabilizar el Gisolvente paras inhibir
.. el etaque sobre los articulos metdlicos a limplar o se~-
car y de los tanques de aclarado. Para evitar estas reag
5. ' ‘ciones de descomposicidn se pueden emplear»cualquiera de
 los editivos estabilizantes conocidos para disolventes
de hidrocarburos halogenados. Son ejemplos de dichos
sditivos estabilizantes los nitroalcanos y otros nitro-
-compuestos aiquilicos, epdxidos, eminas por ejemplo
10.  *~'jtrieti1amina, alcanolaminas, éteres ciclicos, cetonas,
" fenoles sustitufdos, pirroles y éiertos alcoholes como
es el‘élcohol propargilico que supo;e'una ventaja empleég

77 dolo junto con nitrometano para inhibir la corrosién del

" ginc. Normdlmente la cantidad total de estabilizadores
15. ‘j&, afiadida no exceders del 10 % en peso d2 la composicidn
puesto que algunos aditivos pueden tener la tendenciz a
"‘ﬁroducir la geparacién de las emulsiones de agua en acel
~ te en capas diferentes si se hallan presentes en canti-
dades superiores al 10 % en peso. Ademds de los estabi-~
20, - lizadores, se pueden afiadir compuesios gque se sepa inhim
 ban la decoloracién superficial del cobre y del latén.
" 'Ia limpieza o secado de articulos empleando la con
vposieién apropi&da se 1leva a cabo simplemente sumergien-~
| do el articulo en la composic16n~durante un periodo de
25. . %iempo adecuado, por ejemplo de 60 segundos. Entonces g
| _saca el srticulo y generélmenté se oclardrd en vn disol-
vente puro (conveniénfemente el mismo disolvente que se
empled en la composicidn) pars eliminar las frazas ds la
sal de Acldo sulfénico u otros aditivos que se pudieran

30.° . haber depositado sobre el articulo. Ia composicidn de

A - PRSP



limpieza puede usarse en su puntc de ebullicidn, produ-
~ciendo as{ la agitacién suficiente de la composicidn, .
tanto en el tratamiento de limpiéza como en el de acla-
rado, pero con preferencis se eﬁpleah temperaturas més
5. bajas, conveniénfemente la temperatura ambiente, junto
con agltacién ultrasénica. Con preferencia, cuando el
aclarado se realiza en disolvente frio, se lleva a cabo
un aclarado adicional en disolvente hirviente o en vepor
de disolvente puesto que esto permite que se evapore ré-
10. pidamente el disolvente del artfoulo después de aclarado.
Les composiciones desecantes se utilizarén normalmente
en ebullicidn, pero se pueden utilizar a tempergturas »
_‘pés bajes junto con agitacidén ultrasénica. Despuds-de
secos, los articulos se aclarerén segin se ha descrito
15. anteridrmente, . .

' Los articulos, después del tratamiento para lim-
plarlos o secarlos tlenen agente tensioactivo depositado
sobre ellos, que se elimina en el tretemiento de aclara-~
do. Cuendo se utiliza la composicidén en ebullicidn es

20. preferible hacer que rebese el ifquido de aclarado (qﬁe
ge engrosa de uns forma continua con disolventeAprocedeg
te de un condensador utilizado para condensar los vepores
emitidos como resultado de la ebullicidn) pasando a 1la
composicidn de limpieza o secado. De esta forma se trang

25. fiere cualquier agente tensioactivo en el liguido de aeclg:
rado a le composicidn de limpieza o secado. El agua li~
bre que se forme cuando se coudsnsan los vapores de disol
vente/agua, se separa en un separador de agva ¥ pasa auto
méticemente a un desagie cuande se trata del proceso de

30. secado, ¥ de vuelta al depdésito gue contiene la composicidn
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en el caso de que se emplee ung comnosicion que contlene

a8un.

-Las composiciones libres de agua'y las emulsiones

" del invento, son estables en almacenamiento y son 1fqui-

dos incoloros y transparentes, inmcluso en ebullicidn: Se
preparan ficilmente afiadiendo la sal del derivado de doj

do sulfénico (y si se desea vn agente inidnico) al disol

vente y agitando la mezcla para disolver ls sal. Cuando

se trata de composiciones de limpieza se aflade agua agi-

tando la mezcla. ELl contenido en sgua de las composicio-

" nes se ajusta fécilmente afindiendo agua para avmentsr el
‘contenido o separande sgua de la composicidn, por ejemplo

mediante destilacidn, o aliadiendo un electrolito seguido

de la desviacidn del agua superficiasl de la caps acuosa

resultante, pera dlsminuir el comtenide en agura. Normdle

‘mente, empleando une composicidn hirviente pars secar arw

t{culos habrd muy poca o nzda de agua en la composicidn
después de sU USO & MENos gue se seque wn gran lote de
art{culos himedos inmedidtemsnte sntes de desconectar el
swninistro calorifico al bafio de secado.

Lus emu131oneu del invento se pueden usar para lhr
piar metal (eunque pudieran ser necesariocs aditivos eupe~
ciales para evitar la corrosidn del metal), pldsticos in-
solubles, cristal, materiales tex tlle y otros articulos

Y las composiciones libres de agve pueden utilizarse para

~secar tales articulos. Ias limpieza da por resulbado la

eliminacion de grasa y aceite y la suciedad hidrosoluble.
El secado da por resultado la elimln@nlén de agua de los

art{culos. Ias composiciones de secado son parbiculérmen

te Wiiles para secar los articulos metdlicos despuds de

c e e 2 ew ot O TR
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1los procescs de electrodeposicidn.

A continuscidn se ilustra el invento nedianto
los ejemplos que siguen y gque en modo alguno limitan
gu alcance y en los que todes las partes y porcentajes
ge dan en peso a menos que se indique lo contrario.

' Ejemplo 1 '

Se afiadieron 5,5 partes de di-metilamil~-sulfosuc
cinato sbdico a 88,5 partes de un grado comercidlmente
digponible de tricloroetileno conteﬁiendo establlizantes
y se agitd la mezcla. Después se afindid agua destilada
y se agitd de nuevo la mezcla para formar una emulsidn

de agua en aceite, siendo la cantidad de agua la suficien

te para dar unas emulsidn que contenia un 6 % de agua besa

" do en la emulsién total. Despuds se utilizd la emulsidn

pars limpiar articulos por el procedimiento que siguve:

Se puso la emulsidn en un depdsito provisto de
medios (v.g., vn transductor) pars la agitacidn ultraséd-
nice de la composicidn. Se virtid tricloroetileno (grado
comerciglmente disponible conteniendo estabilizantes) en
ambos compartimentos de un dépésito de des compartimentos
que se hallaba separado del depdsito Que contenis la emul
sién. En el depbsito de dos compartimentos éstos se ha-
llaban en comuniecacidn a través'de un corte horizontal
en su pered comin. Uno de los compartimentos (el compar-
timento de aclerado) se hallaba provisto de medios (v.g.,
wn fransuctor) pera agltacidn ultrasénicavdel disolvente
en el compartimento y'el otro (el compartimento de vapor)
se hnallaba provisto de uh ecalentador pera permitir que
hirvieras cl disolvente del mismo. E1 compartimento de

vapor ce hallaba provisto junto a.su exiremo superior de
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’serpentines de refrigeracidn para conﬁénsar el vapor emi
tido pdrrei,disolvente hirviente y para formar uns zona
.de vapor por encima de la superficie del disolvente hir-
~ viente. Se virtid disolvente puro en el compartimento de
5. _vapor hasta un nivel inferior sl corte de lo péréd comin
| ¥ en el compartimento de aclarsdo hesta un nivel que hi-
ciera pasar uvn pequefio flujo por el corte al compartimen
to de vapor. Se dispusieron medios para recoger el di~
 solvente lquido que se condenssba en los serpentines de
10. »refrigeracién del compartimento de vapor y pasar este di
o A solvente 1{quido al compartimento de aclarado.

E1 art{culo a limpiar se sumergid por espacio de
vee, U008 30 segundos en la emulsién de agua en-eceite que se
i agité ultrasénicamente. El articulo limpio s€ sumergié
15. .- después por egpacid de unos 30 segundos en el disolvente

. puro que se agité-uitrasénicamente en el ccmpartiﬁento
de aclarado, Después se mantuvo el articulo durente 30
segundos en la zona de vapor del compartimento Ge vapor
; en el que hervia el disolvente. Se seed el articulo el
20, . vapor y se secé rapidemente. . '
Por eete procedimiento se puede llmplar une gran
varledad de articulos, 1ncluyendo por ejemplo piezas es-
tempadas y perfiles extruidos de metal, estampas de em-
-butir alzmbres, hilerass, metalss pﬁlidos, platinas de si-
25. .~ liceo, lentes y platinas deAmicroécopios; En todos los
'casos'pfobados loé articulos se hzlleron complétamente 13
.bres de grasa, aceites y sucledao hidrosoiuble y asimisnmc
_se hallaban libres tombién de menchas del secado.
| Bjemplo 2

. Se prepard uns composicidén de secado afiadiondo 2,0

»
. mee o — P e LI
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partes de di-metilamil-sulfosuccinato sddico a §8,0 paxr
tes de tricloroetileno estabiliza&o, agitando la mezcla
resultante.. Entonces se empled la composicidn para se-
car artfculos por el procedimiento que sigue:

Se puso la composicidn en uno de los compartimen
t0s de un depdsito de dos compartimentos en el gque se ha
llaban dichos compertimentos en comunicacidén por medio
de un corte horizontal en la pared comin. EL nivel supeg
rior de la composicién se hallaba por debajo de este cor
te ¥y se virtid tricloroetileno estabilizado en el otro
compartimento (el compartimento de aclarado) hasta wn

nivel que produjera un ligero rebose por el corte a la

composicidn., Se dispusieron serpentines de calentamien-

" to en los dos compartimentos para hacer gque hirvieran

la composicidn y el disolvente puro. Se dispusieron ser
pentines de refrigerscidn para condensar los vapores des
prendidos de los compartimentos como resultado de la ebu
1licidén, disponiéndose medios para hacer pasar el total
de condensados (consistentes en disolvente puro inicidle
mente pero también sgua despuds de haberse introducido un
artfoulo himedo en la composicidén de secado) a un separa-
dor Ge agua del que se devolvid el disolvente puro al com
partimento de aclarado. |
Le composicidén de secado y el disolvente pure en
el compartimento de aclarado se hicieron hervir cont{mua-

mente y el articulo himedo a secar se sumergld en la com~

" posicidn de secado. Ta composicidn formé espuma en prin-

cipic pero la espuma se dispersd rdpidamente, Despuds de
un periodo apropiade de tiempn, que normélmente fud de 30

segundos, Se sacl el articulo de la composicidn y se sumer
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gié imnmedidtemente en el disolvente pure en el compar-
timento de gclarado, de nuevo por‘espacio de wnos 30 se~-
gundos., Después se sacd el articulo seco del liquido de
. aclarado. Durante este procedimiento de secado, se in-
trodujo disolvente condensado de una forma continua en
el compartimento de aclarado desde el separador de agua
¥y esto hizo que el lfquido de aclafado, consistente osen
cidlmente en disolvente puro, rebosara por el corte pa-
sando a la composicidén de secado, De esta forma cual-
gquier agente tensiocactivo que penetre en el compartimen
a to de aeclarado como resultado de sclarar los articulos,
- - ge devuelve gréduélmenﬂe 8 la composicién.de secado.
e Se tratd una variedad de articulos separddamente
“f de la forma que sigue: Se mantuvo el articule bajo cho-
: rro de agua cd;riente hasta que estuvo complétemente hi-
~ medo, El aguz en el grtfculo se hallaba nonmé;mente en
forma de gotas y/o una pelicula, y los articulos de con-
figuracién complicada contenfsn agua en agujeros en
diversas partes conArebajes. Bl art{culo se sumergié en
la composici§n secante hirviente por espacio de unos 30 -
segundos y después se sumergid en el compartiﬁento de
 aclarado que contenia liquido hirviente de aclarado de
nuevo pdr éspacio de wnos 30 segundos. ILa capacidad de

‘secado de la composicidn se sometid & prueba en una ampliz
' ’ ®

variedad de articulos, partiéulérmenté sobre metales puli
- dos, lentes y platinas de microscopio. En ninguno de los
casos se pudierén detéctar trazas de agua en los articu~-
los tratados. Aln mds, los artfculos tratzdos (secos) se
hallaban totdlmente libres de monchas.

 Durante los periodos en que se dojé de wkilizar el
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aparato, se dejaron enfriar la composicién y el iiqﬁgdo
de aclarado y se afiadid un 2 % en peso de agua, vasado
en el peso total de;la composicidn, a la composicidn de
secado que se aglitd después hasta que se formé una emul-
sidn homogenea. Se averigud que despuds de secar los
erticulos que contenfan agua a la que se habia afiadido
un electrolito, se formd una capa de agua durante la no-

che sobre la superficie de la composicién., Esta capa se

separd antes de volver a emplear la composicidn y se deg .

cubrid que la composicidn continud secendo articulos sin

producir manchas.

Ejemplo 3 .
Se repltid el procedimiento del ejempld 2, excep~

" to que se empled percloroetileno (98 partes) en lugar de

tricloroetileno.

Los articulos tratados (metales pulidos, lentes y

- platinas de microscopio) se encontraban libres de manchas

¥ no pudo detectarse sobre los mismos ninguna traza de
agua.

El procedimiento descrito en el sjemplo 2 para eli
minar electrolitos de la composicidn se empled con éxito
en el caso de la composicidén de percloroetileno.

Ejemplo 4

Se depositd la composicidn de limpieza descrita en
el Ejemplo 1 en un compartimento de un depésitq ¥ se puso
tricloroetileno (grado estabilizado) en dos compaftimen—
tos adyacentes del denésito, cada compartimento dotado de
calentador paera que pudiera nervir su contenido.

Se calentaron la composicidn y el disolvente puro

en los compartimentos adyacentes del depdsito hasta la



" ebullicién y se sumergieron en la composi.cidn hirviendo,

durante 60 segundos, lentes de vidrlo contamlnadas con

- grasa, huellas ‘dactilares y polvo en general, después de

. 1o cual se sacaron y se sumergieron en el primer depdsi-
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to de dlsolvenﬁe hirviente para aclarar cuslquier agente

tensiosctivo de las lentes. E1 aclarado se llevd a ca-

'bo en unos 60 segundos, segﬁido de un segundo aclarado

durante unos 60 segundosreﬁ el segundo depdsito de disol .
vente hirviente. Al sécarlas del segundo depdsito, las
léntes se secaron rapidsmente y se pudo ver que se halla-
ban libres de conteminacidn.

'  Ejemplo 5

_ ASe repitid el procedimiento del Ejemplo.4, cuplean
do en lugar de la composicidn de triclorcetileno, una com

posicidn de f£érmulas

, Partesv
1,1,1-tricloroetano (grado esta=
pi1izado) 96

, Diamil—sulfosuccinato sédico 2
Agua - B %fﬁ R 2

Los articulos tratados, tras extraerlos del segun
do depdsito, estaban libres de contaminaciones y secos.

Eijemplos 6~T

' Estos ejemplos ilustran las formulaciones de emul~
siones de agus en aceite Utiles péra le limpieza de ung
variedad de articulos.V En cada ejemplo, la emulsidn re-
sulté ser estable, incdlusc en ebullicidn, y era clera ¥
troansperente. En cads caso, el disolvente consistid en

'ug grado estabilizado, comercidlmente disponible, de Hri-

- cloroetileno.
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Ejemplo 6 |
) .gartes en_ﬁeéo
Tricloroetileno - - 88,5
b;emetilamil—sulfosuccinaxo
sodico » 5,5
hgua B ‘ - 6
Ejemplo T |

Partes en peso

Tricloroetileno - 86

Diemil~sulfosuceinato sddico

Agente no idnico ¥ ’ 4

Agva
¥ Un producto de condensacidn de dxido de etileno/monil

fenol obtenido usando trece moles de éxido de etileno

formol de nonilfenol.

Eiemplo 8

. Se prepararon composiciones mediante disolucidn
de un agente de superficle activa en un disolvente agita
do a temperatura ambiente., Los disolventes y agentes de
superficie activa son los moétrados en la table 1 siguien
te. En cada caso, la cantidad usade del agente de super-
ficie activa era de 1 % en peso, basado en el peso del dai
soivente. Se afiadid entonces agua destilada, en pequeilas
cantidades a la composicidn agitada hasta que la cantidad
de mgua excediera de la que podria ser emulsionada para
dar emulsjiones claras en el disolvente. ILos resultados

se indican en la tablas 1
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! !
L ! Di-(metilamil)~ ! Dinonil-sul-
Disolvente ! sulfosuccinato ! fosuccinato
% godico i sodico
) i — i
Clorobronometano [ 0,7 ! 0,4
CHBrCl ! o !
Triclorobrouometano ! 0,8 ! 0,4
CCl.Br ! : -4
3 . o . !
Bromuro de n-butilo % 0,7 % 0,3
2, 3~dibromobutano ! 1,0 ! 0,2
! ' !
Ejemplo 9

Este ejemplo demuestra el efecto de variar elisuln

fosuccinato sobre la capacidad emulsionante de una coupo

sicidn basada en tricloroetilenc.

Se piepararon composiciones mediante disolueidn
de cada uno de los sulfosuccinatos mostrados en la tabls
2, por separado, en tricloroetileno. En cada caso, la
cantidad del sulfosuccinato era del 1 % en pesoc, basado
en ol tricloroetilenc. Ia centidad méxime de agva que
pudo ser emulsionada en cada composicidn se determind ms
diante la adicidn de agua destilads a la composicidn egl
tada hasta que la emulsidn se volviera burbia. ILos re~

sultados se indicanren la tabla 2.

T e T RS-
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-1 ' ! -1 Agua emulsionada !

1 Sulfosuceinato ! Cantidad ! max, « !
i §,%n®) ! (% p/p) :
! — i i |
;di-isobutil sédico 5 1 5 0,25 :
latamil sédico ' 3 1 2 1 i
- . t ] t !

Edi(metilamil) sédico ! 1 ! 1 .i
! ! !

'5dietil sddico : 1 1 0,4 !
H 1 I !
faiootil sbédico 5 1 t 0,5 5
! ! f 3
!dinonil sddico 5 1 ! 0,5 s

! ! !
! ! !

T X

 Estos resultados demuestran cliramente la superior
capacidad emulsionante de las composiciones que contienen
- giamil-sulfosuccinato sddico o di(metilamil)—sulfosﬁccina—
to sédico. - o
5. | , ~-NOTA- |
Desorite suficiéntemente la natureleza del inven-
to, asi como la manera de realizarlo en la prictica, de~
be hacerse constar que las.disposiciones snteridrmente
indicadas, son susceptibles de modificaciones de detalle
10, en cuanto no alteren su principio fundemental., También
| se hace constar que el invento corresponde a una Solici-
tud de Patente, presentada en Inglaterra, con fecha 29 de
sbril de 1963, bajo el mimero 21814/69, acogiéndose por
.lo tento 2 los beneficios gque conceden los Convenios In~ |
ternacionales en vigor, siendo lo que constituye la esen
_cia del referido inv?nto ¥ por lo que se solicita ler
Certificade de Adicidn por 20 afios en Espafia, scbre: Me-
Joras introducidas en el objeto de la patente principal
n? 353.653, concedida el 28 de mayo de 1969, por: PROCE-
DIIENTO PARA LA OBTZNCION DE COMPOSICIONES DE HIDROCAR-
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BUPO HALOGENADO; caracterizdndose por lo s;gulente.

-12,~ Mejoras introducidas en el objeto de la pa-
tente principal n? 353.653, concedida el 28 de mayo de’
f969, por: . PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPOSICID
NES DE HInROCARBURO HALOGENADO, caracterizadas porque.

;un disolvente de clorohidrocarburo o bromonidrocarburo

se mezcla con una ‘sal selecclonada del grupo consistente
en uﬁa sal ée metal, amonio y asmina derivado de un deido

monosulfdnico de un diéster de un dcido succinico, en uma

.cantidad de por lo menos 0,5 % en peso de la composicida.

- 28,- Mejoras segin la reivindicaeidn 1, caracteri-

zadas porque se afiade adicionélmente un agente tensiocactl

- J SO}
vo inionico.

38,- Mejoras segin la reivindicacibn 16 2, carac-

terizadas porque se aflade adicionalmente agua.

48, Mejoras segin la reivindiceeidn 3, baracteri-
zadas porque se forma una emulsidn de agua en aceibe que
contiene hasta un 50 % en peso de agua.

58, Mejqras gsegin cualquiera de las reiVindicacig
nes 2-4, oaracterizadas porgue la cantidad total de asgen-

te tenvloactlvo afiadido a ls mezcla alcanza un valor de

,haSua un 10 ? en peso de la composicidn.

68.~ Mejoras segin cualquiera de las reivindicacig
nes 3-5, ' caracterizadas porgue se silade agus y la canti~
dad de disolvente afindido no es inferior al 40 % en peso

de la composicidn,

78.~ Mejoras segin cuzlguiera de las reivindicacig
nes 2-6, caracterizadaes porgue el eitado agente tensioag

tlvo inidnico se afiade en ung cantidad dée hasta el doble

del peso de la sal de dcido swlidnico.

S w A we - e i S0hs wABIE A - - P



82,- Mejoras segin cualgquiera de las reivindiéa-
ciones anterlores, caracterizadss porque a lg mezcla se
affade adiciondlmente amoniaco.

98, -~ Mejoras segin cualquiera de las reivindica-

5. ' ciones enteriores, caracterizadas porque como diso]ven—
te se aflade tricloroetileno.

108, - Mejoras segin cuelquiera de las reivindica
clones anteriores, caracterizadas porque como sal se
aﬁade~una sgl soluble en el disolvente.

10, 118.~ Mejoras segin cualquiera de las reivindieg
ciones anteriores, caracterizadas porgue como sal se
afiade una sal de un derivado de dcido monosulfénico de

_un diéster de wn dcido succinicd,,en el que los grupos

: estirificantes son grupos alguilos que contienen de 4 a

15. 13 4tomos de carbono, con preferencia de 5 & 6 atomos de

‘ carbono. |

128,~ Mejoras semin la reivindicacién 11, carac-
terizadas porque como sal se afinde di(metilemil)-sulfo-
suceinato sddico.

20. 138.~ Mejoras segin cualquiers de las reivindica-
clones anterlores, caracterizadas porgue la amina de la
sal se selecclong del grupo consistente en una alquilami
na primaris, secundaria y terciaria. _

142,- Mejoras segin cualquiera de las reivindica-

25. ciones anteriores, caracterizadas porque como sal se afig

de una sal de un éster de un deido suceinico sustituido

en el que los sustituyentes son grupos alguilo ¢ arilo.
' 152~ Hejoras sezin cualguiera de las reivindica~
ciones 2-14, caeracterizedas porque como agente tensioactivo

inidnico se afiade wn producto de condensacidén de un alquile
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- NES DE HIDROCARBURO HALOGENADO, tal y como queds sustan~

fenol y dxido de etileno. » ,

. 168.- Mejoras segun cualquiera de las reivindica-
ciones 3-15, caracterizadss porque se afiade agva desti-
lada o desionizeda. : o

178.- HMejoras segin cualquiéfaﬁéé'las reivindica~

ciones enteriores, caracterizadgs porque adiciondlmente

se aflade a lg mezcla un estzbilizador para inhibir la

descomposicion del disolvente de hidrécarburo halogena-
o, | o

188,- Mejoras introducidas en el objeto de la pa-
tente prinocipal n? 353.653, concedids el 28 de megyc de
1969, por: PROCEDIMIENTO PARA LA OBIENCION DE CCHMPOSICIQ

cidlmente descrito en la presente Memoria.
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